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Es ist bekannt, Isocyanate durch Umsetnmg von 
Phoseen mit primaren Aminen herzusteUen. Die 
Reason wird je nach Natur der Aime entweder 
in der Gasphaie oder in flussager Phase *>wohl 
diskontinuierlich als auch kontinuierlich durdi- 
gefiihrt (s. W- Siefken, Liebigs Aim., Bd. 562, 
1 7s bis 136, besonders S- 96, «nd deutsches 

^wurlfnun gefunden, daB man die Geschwin- 
digkeit der Isocyanatbildung aus prmar^ A^amen 
W deren Salzen and Phosgen dadurch stark be- 
schleunigen kann, daB man die Reaktionspartner 
uTGegeLart eines Losungs- oder Suspensions- 
^itte^voa oaten her konnnuierbch durch em senk- 
recht oder schrag stehendes behe^tes Rohr leitet. 
Bei dieser Arbeitsweise wird das Phosgen, d^ an 
der Eintrittsstelle in das ReaktionsgefaB infolge 
der Temperaturerhohung die Tendenz hat, aus der 
Losung zu emweicben, durch den Druck der im, 
Rohr Itehenden Flussigkeitssaule starker m Losnng 
gehalten, als seiner Loslichkeit bei der betreffend^ 
Temperatur entspricht. Die hierdurch ««eagte 
holJre Pbosgenkonzentration wirkt stark beschleu- 
nigend auf den Reaktionsverlauf . Gleichzerdg, und 
dies ist ein sehr wesentlicher Faktor hat der ge- 
SSete Chlorwasserstofi, der bei Nichtentfernung 
die Reaktion hemmt, die Moglichkeit zu entweacben, 
da in dem MaBe, wie das ReakUonsgemKch im 
Rohr aufeteigt, der Fliissigkeitsdruck nachUBt. 

Das neue Verfahren kann z.B. m der Weise aus- 
gefuhrt werden, daB das betreffende « 
Phosgen in Gegenwart von o-Dicblorbenzol bei o 
St wird and dieses Gerrn^ durchemen 
Vorwarmer in ein senkrecht 

Rohr eingefahren wird. Eine andere MogUchkeit 
der Ausfuhrung besteht darin, daB man z.B. erne 
iSung oder Suspension eines A^chlorhydrats 
gemebtsam mit der erforderlichen Menge gas- 
fomrigen Phosgens dem Rohr zufuhrt. 

Bei geeigneter Dimensionierung der Apparateund 
entspreSder Durchsatzgeschwindigkeit verlauft 
die Phosgenierung nach dem erfcdungsgem^en 
Verfahren wesentlich scbneller und nut hoherer 
Ausbeute als bei dem iiblichen Kesselverfahren. 

Wenn das Reaktionsgemisch nach Passieren des 
Reaktionsrohres noch nicht umgesetztes Ausgangs- 
material enthalten sollte, kann dem ersten noch 
em zweites, ebenfaUs aufrecht stehendes 
rohr nachgeschaltet werden, m das gegebenenfaUs 
weheres Phosgen eingefuhrt wird D« Turme 
konnen zur Vermeidung von Gass ofien z. B mi 
Raschigringen oder anderen Fullkorpem gefullt 

werden. _„ . 

Das aus den Reaktionsturmen gasformig ent 
i weichende Losungsmittel kann kondensiert und 
wieder unten in die Reaktionstiirme eingefuhrt 
werden. 



Das neue Verfahren gestattet es, bei kondnuier- 
tfchem Betrieb hohe Raumzeitausbeuten an Iso- 
cyanaten zu erzielen, und ist deshalb fur techmsche 60 
Verbaltnisse hervorragend geeignet. 

Beisp iel 

In den Vorwarmer 1 (s. Zeichnung) leitet man 
stundlich ein bei o° hergestelltes^ Gemisch aus 65 
73 5 kg Toluylendiamin (ein Gemisch aus etwa 
70V0 2,4- und 30% 2,6-Toluylerid^amin), 160 kg 
Phosgen und 260 kg o-Dichlorbenzol. Das Gemisch 
wird in dem Vorwarmer von o° auf etwa 30 er- 
warmt. Von dem Vorwarmer gelangt das Gemisch 70 
in den unteren Teil des Reaktionsturmes 2, der 
stufenweise derartig beheizt wird, daB das Gemisch 
am unteren Ende des Turmes eine Temperatur von 
etwa 120° annimmt und den Turin oben mit eaner 
Temperatur von etwa 160 0 , verlaBt. Von hier aus 75 
flieBt das Reaktionsgemisch unter Zugabe von 
stundlich 30 kg gasfdrmigem Phosgen in den 
unteren Teal des Reaktionsturmes 3, der auf 175 
geheizt ist und in dem die Reaktion zu Ende gef uhrt 
wird. Der wahrend der Reaktion entstehende Chior- 80 
wasserstoff sowie das verdampfende uberschussige 
Phosgen nehmen etwa 1200 kg o-Dichlorbenzol und 
eine geringe Menge des gebildeten Diisocyanates 
mit, die in den KiiHern 4 *nd 5 kondensiert und 
von unten den Turmen 2 und 3 wieder zugefuhrt 85 
werden. Am oberen Ende des Turmes 3 treten 
305 1 einer Losung aus, die 83kg Toluylendiiso- 
cyanat enthalt. Nach Entfernung des restlichen 
Phosgens durch Ausblasen mit StickstofT wird sie 
durch Destination aufgearbeitet. 9° 

PATENTANSPRCCHE: 

1. Verfahren zur HersteUung von Isocyanaten 95 
aus primaren Aminen bzw. deren Salzen und 
Phosgen, dadurch gekennzeichnet, daB man die 
Reaktionspartner bei der HedBphosgenierung in 
Gegenwart eines Losungs- bzw. Verdiinnungs- 
mittels kontinuieTlich von unten her durch ein 100 
aufrecht oder schrag stehendes beheiztes Rohr 
leitet. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB das Reaktionsgemisch nach 
dem Passieren des Reaktiansxohres zur Ver- 105 
vollstandigung der Reaktion unter Zusatz von 
weiterem Phosgen in einen zwerten, ebenfaUs 
aufrecht stehenden Reaktionsturm eingefuhrt 

3. Verfahren nach Anspruch 1 und 2, dadurch 110 
gekennzeichnet, daB die aus den Reaktions- 
turmen gasformig entweichenden Losungsmittel 
kondensiert und wieder unten in die Reaktions- 
turme eingefuhrt werden. 
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